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Teknisk omrade 

Den foreliggende oppfinnelse vedrorer formdeler av silislumnitrid for bruk I 
forbindelse med metallsmelter, sasriig silisiumsmelter, samt en 
fremgangsmate for f remstllling av sHke formdeler. 

Teknikkens bakgrunn 

Ved krystallisering av rensilisiumsmelter ved rettet sterkning eg ved 
krystalltrekking fra rensilisiumsmelter er det kjent S benytte digler fremstilt av 
kvarts. Kvartsdigler har imidlertid den ulempe at smeltet silisium fukter kvarts 
og silisium vil derved feste seg til veggene i kvartsdigelen. Videre har kvarts 
og silisium forskjellige vajrmeutvidelseskoeffisienter slik at nSr silislumsmelte 
st0rkner i en kvartsdigel vil det oppsta spenninger i kvartsdigelen som vil 
adelegge digelen. Kvartsdigler kan derfor kun benyttes en gang. 

Fra JP-59-62199 er det kjent en fremgangsmate for fremstilling av 
silislumnitriddigler for bruk ved trekking av silisiumkrystaller. Diglene Ifelge JP- 
59-62199 fremstilles ved at silisiumpulver formes til onsket fomn ved 
kaldpressing hvoretter digelen oppvamies i inert atmosfaere i et forste trinn og 
deretter utforer nitrering ved en hoyere temperatur i et andre trinn. If0lge JP- 
59-62199 har de fremstilte diglene en tetthet pS 85 % av den teoretiske tetthet 
for silislumnitrid. 

Diglene fremstilt I henhold til JP-59-62199 har en god styrke, men det har vist 
seg at diglene fuktes av silisium i en slik grad at n§r diglene benyttes til rettet 
starkning av silisiumsmelte vll den storknede silisiumingoten festes til 
veggene I digelen slik at Ingoten ikke kan flemes fra digelen uten at digelen 
0delegges. Diglene Ifolge JP-59-62199 kan derfor ikke gjeribrukes derisom de 
anvendes til rettet storkning av silisiumsmelte. Diglene if0lge jP-69-62199 
kan heller ikke gjenbrukes dersom de benyttes for krystalltrekking av silisium 
enkrystaller. 

Beskrivelse av oppfinnelsen 

Ved den foreliggende oppfinnelse er man nli kommet frem til 
silisiumnitridformdeler. sa som digler, som Ikke fuktes av sllisiumsmette slik at 
en silisiumsmelte som storknes i en slik digel ikke vil feste seg til digelveggen. 



Den foreliggende oppfinnelse vedrorer saledes silisiumnitridformdeler, saerlig 
digler for bruk i forbindelse med rettet st0rkning og trekking av enkrystaller av 
rensilislum, hviike digler er kjennetegnet ved at de utgjores av SI3N4 med en 
total Span por0sitet mellom 40 og 60 volum %, og hvor mer enn 50% av den 
overflaten som utgjores av porer som bryter overflaten av fomidelene bestir 
av porer som er storre enn den midlere stonretee av SIsNa partiklene. 

Ifolge en for^trukket utforelsesfomri er fomidelene belagt med 
silislumnltridpartlkler med engjennomsnittlig partikkelsnittstorrelse mindre enn 
50^m. 

Det er oven-askende blitt funnet at Si3N4 formdeler med en slik apen porosltet 
og med en slik porestorrelse ikke fuktes av smeltet silislum og har en 
tllstrekkellg mekanlsk styrke til at diglene kan benyttes en rekke ganger for 
rettet st0rknlng av smeltet silislum. 

Den foreliggende oppfinnelse vedrorer videre en fremgangsmite for 
fremstilling av sllisiumnitridfomideler. sserlig digler for bruk 1 forbindelse med 
rettet st0rkning av silislum, hvor partikkeifonnet silisium med en 
partikkelstorrelse mindre enn lOOpm fomnes til en formdel og underkastes 
nitrering for konvertering av slllslumpartiklene til SIsNa, hvilken fremgangsmate 
er Iqennetegnet ved at fonnningen utferes ved et slikt trykk og en slik 
komstorrelsesfordeling av silisiumpartiklene at den ferdig nitrerte fomndelen 
har en apen porosltet mellom 40 og 60 volum %. Videre mS mer enn 50% av 
den overflaten som utgjores av porer som bryter overflaten av fomidelene 
besta av porer som er stonre enn den midlere st0rrelse av SisNA-patriklene. 

Formingen av partiklene utfores fortrinnsvis ved at trykk lavere enn 200 MPa 
og det er spesieltforetmkket S utf0re fomiingen av partiklene med vibrering. 

Fore0k ved bruk av SIsNa digler I henhold til oppfinnelsen for rettet storkning 
av slllslumsmelte har vist at den st0rknede silislumlngoten ikke eller i svaert 
liten grad hefter til veggene i diglene. Det var meget ovenraskende at digler 
med en hey apen por0sitet av 40 til 60 volum % oppvlste denne egenskapen. 



Ved a belegge diglene med silisiumnitridpulver hvor gjennomsnittlig 
partikkelstorrelse er maksimum 50^Jm hindres enhver hefting av storknet 
silisium til veggen i digeien. 

Kort beskriveise av tegning 

5 Figur 1 viser form og dimensjoner pa digel frefhstilt ifeige eksempel 1 . 

Detaljert beskriveise av oppfinnelsen 

EKSEMPEL 1 

Det ble fremstilt en Shf^4 digel i henhold til oppfinnelsen ved f0lgende 
fremgangsmSte. Silisiumpulver med en partikkeistorrelse mindre enn 75pm 

10 som selges av Elkem ASA under varemerket SILGRAIN® ble fylt i en form 
hvor formhulrommet hadde slik form og dimensjoner som vist pa figur 1. 
Sillsiumpulveret ble kompaktert ved vibrasjon hvoretter digeien ble nitrert ved 
en temperatur mellom 1105 og 1380°C i en vertikal rorovn inntil det ble 
oppnSdd en omsetningsgrad av silisium til ShHA pd 97 % av teoretisk 

IS omsetningsgrad: 

Den fremstilte digeien hadde en Spen porositet av 41,25 volum % og en 
tetthetpli1.85g/cm^ 

Digeien i henhold til oppfinnelsen ble benyttet for rettet storkning av silisium. 
Den rettede storkning av silisium ble utfart ved S fylle partikkelformet silisium i 

20 digeien. Digeien ble deretter plassert I en vertikal r0rovn og argon ble tilf0rt for 
S hindre inntrenging av juft f or deryed ^ hlndre.oksJdajsjon av digel og silisium- 
smelten I ovnen. Silisium ble smeltet i digeien ved 1500°C. Deretter ble 
digeien senket nedover i ovnen slik at bunnen av digeien ble poslsjonert 
utenfor den varme sonen. I denne posisjonen ble temperaturen senket med 

25 60**C pr. time inntil temperaturen av silisiumet nSdde 1375°C. Deretter ble 
ovnen avkjolt til romtemperatur. Ved undersokelse ble det ftinnet at den 
storknede silisiumingoten kun heftet til digeien pS enkelte punkter av 
digeloverfiaten hvor apen porositet var lavere enn 40% og hvor porenes 
st0nrelse var mindre enn Si3N4-partiklene. 
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EKSEMPEL2 

En digel fremstilt som beskrevet i eksempel 1 ble belagt innvendig med SIsNa 
pulver. Digelen ble benyttet for rettet storkning av silisium etter 
fremgangsmaten beskrevet i eksempel 1. Inspeksjon viste at dot ikke var 
5 noen heft mellom digel og silisiumlngoten. 
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KRAV 



1 . Silislumnitridformdeler, saerlig digler for bruk i forbindelse med rettet 
st0rknlng og krystalltrekking av enkrystaller av rensilislum, 
5 k a r a k t e r I s.e r t v e d at formdelene utgjores av S\^a med en total 
apen porositet mellom 40 og 60 volum %, og hvor mer enn 50% av den 
overflaten som utgjores av porer som bryter overflaten av fonndelene bestar 
av porer som er storre enn den midlere st0rrelsen av Si3N4 partiklene. 

10 2. Fomndeler ifolge krav 1, karakterisert ved at formdelene er 
belagt med sillsiumnltridpartikler med gjennomsnittlig partikkelstorrelse mindre 
enn SOjjm. 

3. Fremgangsmate for fremstilling av sllislumnitrldfomideler, sasriig digler 
for bruk I forbindelse med rettet st0rkning av silisium, hvor partikkelfomiet 

15 silisium med en partikkelstorrelse mindre enn 100pm formes til en formdel og 
underkastes nitrering for konvertering av silisiumpartiklene lil Si3N4, 
karakterisert ved at fomningen utfores ved et slikt trykk og en silk 
komstorrelsesfordeling av silisiumpartiklene at den ferdig nitrerte formdelen 
har en &pen porositet mellom 40 og 60 volum % og hvor mer enn 50% av deti 

20 overflaten av fomidelene som utgjores av porer som bryter overflaten bestdr 
av porer som er st0rre enn den midlere storrelse av SkKi partiklene. 

4. Fremgangsmate ifolge krav 3. k a r a k t e r I s e r t ved at 
formingen utfares ved et trykk lavere enn 200 MPa. . , . . . 

5. Fremgangsmate Ifolge krav 3, karakterisert ved at 
25 formingen utfores ved vibrering. 
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S0knaden vedrcrer silisiumnitridformdeler, saerlig digler for bruk i forbindelse 
med rettet storkning og krystalltrekking av enkrystaller av rensilisium. 
5 Formdelene utgj0res av ShlU med en total Spen porositet mellom 40 og 60 
volum %, hvor mar en 50% av den overflaten som utgjores av porer som 
bryter overflaten 9V fonmdelene bestar av porer som er stonre enn den midlere 
st0rrelsen av Si3N4 partiklene. 

10 S0knaden vedrorer videre er fremgangsm&te for fremstilling av 
silislumnitridfomndelene. 



SAMMENDRAG 



PATENT.STYRET 
02-88-15*20.023865 ^ 



^ 30 mm ^ 



25 mm 



40 mm 



40 man 



Pigur 1 




